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Vynilez sa tyka movych organokremiditych
améniovych soli kyseliny o-hydroxybenzoovej
a spdsobu ich pripravy.

Aminoalkyltrialkoxysilany sd zndme /Wal-
ter Noll, Chemie und Technologie der Sili-
cone, Verlag Chemie 1968/ a podobne je
zndme aj ich pouZitie ako prométorov adhé-
zie, ktoré bolo popisané uZ v DE patente
¢. 1 494 381. Aj ked sa zistilo, Ze tvorba
soli aminosilanov mé pre niektoré aplikd-
cie nepriaznivy vplyv na zlepSenie adhézie
/Bagda F., Kerner D., Adhision 5, 124, 1977/
nedd sa ich vplyv jednoducho eliminovat
vylidenim kyselin, z ddvodu stabilizdcie
systémov, z ktorych sd na povrch sklenenych
vlidkien nandfané. Pripravy soli sa pri pri-
prave rdznych lubrikdeii najastejsie
prevéddza za pouZitia kyseliny chlorovodi-
kovej alebo kyseliny octovej. DE prihléiska
¢. 2 528 382 roz§iruje aplikalné pouZitie
aminoalkyltrialkoxysilanov pripravou no-
vich améniovych soli s aromatickymi azido-
sulfonylkarboxylovymi kyselinami. Podobne
aj DE prihlddka &. 2 452 690 popisuje soli
na bdze dikarboxylovych kyselin a DE pa-
tent &. 2 400 039 na bdze kyseliny chloro-
platiditej.

Vyndlez popisuje nové organokremi&ité
améniové soli kyseliny o-hydroxybenzoovej
obecného vzorca I
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v ktorom znamend x celé &islo 0, 1 alebo 2
a R je metyl alebo etyl.

Tieto nové soli sa pripravujd spdsobom
podla vyndlezu, ktorého podstatou je, Ze
sa kyselinou o-hydroxybenzoovou pdsobi
na prislu3né aminosilany v prostredi vo vo-
de rozpustného alkoholu, s vyhodou metylal-
koholu, etylalkoholu, izopropylalkoholu,
pri teplote 0 a%¥ 50 °C, s vyhodou 15 az
30 %c.

Preto¥e voda je najlastejSim riedidlom
pri priprave rdzmych lubrikédcii, nemd tech~
nicky vyznam priprava kry$talickych soli,
ale roztokov, ktoré sa s vodou miedajd,
pretofe pripravu soli vo vode nie je moZné
prevddzat, z dévodu malej rozpustnosti sa-
motnej o-hydroxybenzoovej kyseliny vo vo-
de.

Pri $tddiu vlastnosti rdznych soli na
bidze aminosilanov s minerdlnymi a organicky-
mi kyselinami ako prométorov adhézie medzi
sklenenym vldknom a epoxidovou Zivicou sme
zistili, %e uvedené soli v§razne zlepduji
mechanické vlastnosti epoxidovych sklo-
lamindtov pri porovnani s beZnymi amino-
silanmi, pouZitymi pri ich priprave.

Vyndlez je dalej objasneny formou prikla-
dov.

Priklad 1

Priprava soli vzorca
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sa prevddzala v banke s miefadlom a oddelo-
vacim lievikom.
Nisgada:
44,3 g /0,2 mél./ P-aminopropyltrietoxysilanu
27,6 g/0,2 mol/ o-hydroxybenzoovej kyselxny
71,9 g izo-propylalkoholu
Do baiiky sa vleZila kyselina, alkohol
a za mieSania sa pomaly po kvapkdch v prie-
behu 15 mindt pridal silan. Reak&nym teplom
sa obsah baiitky vyhriel na 35 a%¥ 40 ©C.
Améniovd sol sa uskladnila pri teplote
=5 0C. Kry3talizicia neprebehla ani po 2
tyidiioch, €0 umoZiiuje vyhodne soli sklado-
vat vo forme roztokov. Vodné roztoky soli
sid &iré a stabilné. Rozpustenim vo vode
sa pripravil roztok obsahujici 0,5 Z hmot.
soli, ktory sa pouZil na dpravu sklemenych
vldkien. Tymto roztokom sa upravili vlikna
priamo pri ich vyrobe z platinovej pece.
Upravené sklenené vlikma z E-skla o hribke
13 mikronov vo forme kokdnov sa nechali
cca 24 h volne predsuSit a po tejto dobe
sa dosu$ili pri 125 °C 4 h. Sklenené pra-
mene sa pouZili ako vystu® epoxidovej Zi-
vice na bidze 2,2-bis/p-hydroxyfenyl/pro-
panu a epichlérhydrinu s obsahom 0,50 ekvi-
valentov epoxy/100 g, vytvrdenej za pouZi-
tia tvrdidla na bdze dietyléntriaminu.
Vyhodnocovanie sklolamindtov sa prevadzalo
skiif§kou pevnosti na ohyb podla TSN 640 607
a umelé stirnutie 2 h varom vo vode. Po-
dobnjm spdsobom sa pripravil 0,5 I hmot.
roztok zikladného aminosilanu vo vode, t.j.
-aminopropyltrietoxysilanu, ktorym sa
rovnako upravilo a vyhodnotilo sklenené
vldkno v epoxidovej Zivici. Dosiahnuté
vysledky sd uvedené v tabulke.

Promotor Obsah Medza pevnosti
adhézie skla v ohybe /MPa/
/% hmot./
za sucha po vare
a-;nosxlan 66,5 1 078 964
amoniovi
sol 66,0 1 210 1 085

Priklad 2

Priprava soli vzorca

@-coo H [NHICZH4NHC2H4NH(CHI)3Su(OCHJ)3]

Nisada:
53 g/0,2 wmol/ N—Il?—etyléndlallnoetylll'-a—
minopropyltrimetoxysilanu
27,6 /0,2 mal/ o-hydroxybenzoovej kyseli-
ny
80,6 g izo-propylalkoholu
PREDMET

1. Organokremilité amoniové soli kyseli-
ny o-hydroxybenzoovej obecného vzoreca I

@—C’ OH NHI(C2H4NH)1(CH1)3&(OR)3]
11/

v ktorom znamenid x celé &islo 0,1 alebo
2 aR je metyl alebo etyl.

4

Do bafiky sa vloZila kyselina a 40 g alkoho-
lu. Z oddelovacieho lievika sa za inten-
zivneho mieZania po kvapkdch pridal roztok
gilanu v. zbytku alkoholu tak, aby teplota
neprestdpila 50 °C, /20 mindt/. Kvarter-
nizdcia je kvantitativna a sol je neobme-
dzene rozpustnid vo vode. Vlastnosti epoxi-
dového sklolamindtu sa vyhodnotili rovma-
kym spdsobom ako v priklade 1 a si uvedené
v tabulke.

Promotor Obsah Medza pevnosti
adhézie skla v ohybe /MPa/
/% hmot./
za sucha po vare
aminosilan 66,7 1 150 1 068
amoniovd
sol 66,2 1 280 1 230

Prik1lad 3

Priprava soli vzorca

OH
ol
COO |[H NH2C2H4NH(CH2)3SI(OCH3)3

Nisada:

38,9 g /0,2 n51/J~-LéLauinoetyllaminopro—
pyltrimetoxysilanu

27,6 g /0,2 mol/ o-hydroxybenzoovej kyse-
liny .

66,5 g /izo-propylalkoholu

Do bafiky sa vloZila kyselina, alkohol a po-

norila sa do Dewarovej nddoby s ladom.

Po ochladeni na 0 °C sa pomaly za mieSania

pridal silan tak, aby teplota meprestipi-

la 10 °C. Po pridani celkového mnoZstva

sllanu sa roztok koncentricie 0,5 Z hmot-

nostnych soli vo vode pouzil na dpravu

sklenenych vlikien. Vyhodnocovanie epoxi-

dového sklolamindtu sa previedlo rovma-

kym spdsobom ako v priklade ! a vlastnosti

sd uvedené v tabulke.

Promator Obsah Medza pevnosti
adhézie skla v ohybe /MPa/
/Z hmot./
za sucha po vare
aminosilan 65,8 1 124 1 070
amoniovi
sol 66,1 1 250 1 200
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2. Spdsob pripravy soli podla bodu 1
vyznalujici sa tym, ¥e sa pdsobi o-hydro-
xybenzvovou kyselinou na aminosilany obec-
ného vzorca II

NH2/CoH4NH/x/CH2/3Si/OR/ 3 111/
v ktorom x a R mi rovnaky vyznam ako v bo-

de 1, v prostredi vo vode rozpustného
alkoholu pri teplote 0 a% 50 OcC.

Sevevagraiia. a. p.. sived 7. Mest
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